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Объектами исследований были почвы (Имеретинская низменность, г. Сочи), торф (ООО «Гера», 
Россия), морские (Темрюкский залив Азовского моря) и речные донные отложения (Курчанский 
лиман, Темрюкский район), песок (о. Кайо Романо, Куба). С использованием техники экстракционного 
вымораживания под действием центробежных сил изучена возможность пробоподготовки исследуемых 
объектов для ГХ-МС-определения полициклических ароматических углеводородов. Оптимизированы 
условия экстракции аналитов смесью ацетонитрила с водой на образцах почв и донных отложений. 
Общий объем экстракционной смеси составил 10 мл при экстракционном вымораживании под 
действием центробежных сил при температуре морозильной камеры (-28 оС), скорости вращения 
ротора центрифуги 4000 об/мин для навески образца 1-2 г. «Легкие» ПАУ (нафталин, 2-метилнафталин, 
аценафтилен, бифенил, аценафтен, флуорен, фенантрен, антрацен, флуорантен и пирен) эффективно 
извлекались при 15 % ацетонитрила в экстракционной смеси с пределами их ГХ-МС-определения 
от 0.83 мкг/кг до 0.92 мкг/кг. Для одновременного ГХ-МС-определения 20 «легких» и «тяжелых» ПАУ, 
концентрация ацетонитрила в экстракционной смеси должна составлять не менее 50 %. В этих 
условиях степень извлечения из объектов анализа «легких» ПАУ варьировала от 83 % до 97 %, 
«тяжелых» – от 61 % до 92 %. Разработанная методика экспрессна, позволяет проводить извлечение 
аналитов и очистку экстрактов в одну стадию, а также определять ПАУ ниже установленных ПДК для 
изученных объектов исследования. Показатели эффективности извлечения и концентрирования 
ПАУ из почв и донных отложений с применением разработанной пробоподготовки сопоставили с 
известными альтернативными вариантами и получили удовлетворительную сходимость. 
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Polycyclic aromatic hydrocarbons (PAHs) are a class of compounds which have been known to be 
carcinogenic, teratogenic and mutagenic as well as act as pollutants of environmental objects. The determination 
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of PAHs in complex matrices is difficult, and it is very important to use an efficient sample pretreatment 
technique.  A sample preparation technique was developed involving extractive freezing-out and centrifugation 
of the samples for the determination of polycyclic aromatic hydrocarbons (PAHs) in soils and bottom sediments 
using gas chromatography – mass spectrometry (GC–MS). Sochi soils (The Imereti Lowlands), turf, sea bottom 
sediments (Azov Sea, The Temryuk Bay), river bottom sediment (Kurchansky estuary) and Caio Romano (Cuba) 
island sand were selected as the objects for the research. Soils and bottom sediments which contained no 
determined PAHs were used as model samples. The conditions of sample preparation have been optimized, and 
the extraction effects of acetonitrile with water on the PAHs recoveries have been investigated.  It was found that 
for the determination of the compounds consisting from two to four fused aromatic rings such as naphthalene, 
2-methylnaphthalene,  acenaphthylene, biphenyl, acenaphthene, fluorene, phenanthrene, anthracene, fluoranthene 
and pyrene, the extraction occurred when the extractive mixture contained 15% acetonitrile. The proposed method 
detection limits of individual compounds ranged from 0.83 to 0.92 µg/kg. The extractive mixture containing 
50% acetonitrile was proposed for the determination of 20 PAHs such as naphthalene, 2-methylnaphthalene, 
acenaphthene, biphenyl, acenaphthylene, fluorene, phenanthrene, anthracene, fluoranthene, pyrene, benz[a]
anthracene, chrysene, triphenylene, benz[b]fluoranthene, benz[k]fluoranthene, benz[e]pyrene, benz[a]pyrene, 
indene[1,2,3–c,d]pyrene, dibenz[a,h]anthracene, benz[g,h,i]perylene. The extraction of PAHs in these conditions 
demonstrated the recoveries from 61% to 97%. As matter of fact, the lower recoveries of PAHs, that contained 
four or more fused aromatic rings, have been caused by the sorption in the cracks of the solid aqueous phase. 
The extraction, clear-up of extract and concentration were realized as one step of the sample pretreatment. As a 
result, the rapid and express technique of the sample preparation with combined GC-MS were proposed for the 
PAHs determination in soils and bottom sediments. This method’s limits of individual PAHs quantitation ranged 
from 1 to 5 µg/kg, and these were lower that the maximum permissible concentration.
Key words: polycyclic aromatic hydrocarbons, extractive freezing-out, soils, bottom sediments, 
chromatography analysis.
ВВЕДЕНИЕ 
Полициклические ароматические углеводороды 
(ПАУ) наряду с полихлорибифенилами, хлорорга-
ническими пестицидами и диоксинами, относятся 
к классу суперэкотоксикантов. Генотоксичность 
и канцерогенность представителей этого класса 
соединений доказана многочисленными иссле-
дованиями [1-5], а группа потенциально опасных 
ПАУ подлежит обязательному контролю [6-8]. ПАУ, 
попадая в объекты окружающей среды, агрегиру-
ются на различных поверхностях и накапливаются, 
главным образом, в почвах [9, 10]. Поскольку де-
градация ПАУ в почвенных системах ограничена 
малой доступностью и низкой скоростью диффузии, 
почвы и донные отложения (ДО) являются наибо-
лее представительными объектами для оценки 
загрязненности территории экотоксикантами [11, 12]. 
При определении ПАУ в природных объектах 
применяют методы высокоэффективной жидкостной 
и газовой хроматографии с различными типами 
детектирования [13, 14]. Для извлечения аналитов 
на этапе пробоподготовки используют различные 
варианты твердофазной [15, 16] и жидкость-жидкост-
ной [17, 18] экстракции. Можно отметить, например, 
трехкомпонентные системы [19, 20], предусматри-
вающие применение анионогенных и неионогенных 
поверхностно-активных веществ [21, 22] или дис-
персионной жидкость-жидкостной микроэкстракции 
(DLLME) [23, 24]. 
Известен способ экстракционного выморажи-
вания или «extractive freezing‒out», применяемый 
для извлечения аналитов путем кристаллизации 
части воды для удаления мешающих компонен-
тов при анализе сточных вод и объектов пищевой 
промышленности [25]. Авторы [26, 27] реализовали 
вариант вымораживания для очистки экстрактов в 
сочетании с жидкость-жидкостной экстракцией при 
определении пестицидов в воде и меде. При этом 
матричные компоненты оставались в кристалличе-
ской фазе, а пестициды извлекались в органическую. 
Оригинальным можно считать способ извлечения 
аналитов, в котором вариант вымораживания с 
экстракцией протекал на поверхности мешалки [28].
С целью снижения термического воздействия на 
биологический образец и аналиты, группа японских 
ученых предложила низкотемпературную жид-
кость-жидкостную экстракцию с использованием 
системы ацетонитрил – вода в условиях отрица-
тельных температур (до минус 20 оС) [29]. Метод 
основан на эффекте расслоения смеси на две жидкие 
фракции при достижении критической температуры 
растворимости [30]. Однако данная система не 
обеспечивала концентрирования аналитов. По 
этой причине, а также относительной сложности 
исполнения (трудности в разделении фаз, узкий 
интервал объемных соотношений между пробой и 
экстрагентом и пр.) метод не получил широкого при-
менения в лабораторной практике. Экстракционное 
вымораживание предполагает использование сме-
шивающихся с водой растворителей и их разде-
ление под действием низких температур (-10-40 
оС) [31]. Преимущественно в качестве экстрагента 
применяют ацетонитрил, незамерзающий при этих 
температурах и хорошо отделяющийся от кристал-
лической фазы. Эффективность метода сопоста-
вима с традиционно применяемыми вариантами 
твердофазной и жидкость-жидкостной экстракции, 
а в ряде случаев превосходит их по экспрессности. 
Авторы [32] описали применение экстракционного 
вымораживания для определения 12 биологически 
активных соединений в лечебном отваре, при этом 
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извлечение при температуре –35 оС достигается за 
35 минут. Традиционный вариант экстракционного 
вымораживания имеет существенные недостатки, 
связанные с низкой воспроизводимостью объемов 
экстрактов за счет частичного втягивания в фор-
мирующиеся трещины льда. Для минимизации 
подобных проблем, упрощения пробоподготовки 
и повышения степени концентрирования целевых 
компонентов используется экстракционное вымо-
раживание под действием центробежных сил (ЭВЦ). 
Эффективность данного подхода при определении 
различных органических соединений, по мнению 
авторов [33] достаточно высока.
Цель данного исследования – разработка 
схемы пробоподготовки с использованием техники 
экстракционного вымораживания под действием 
центробежных сил при определении ПАУ хрома-
томасс-спектрометрическим методом в почвах и 
донных отложениях.
ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Объекты исследования. В качестве объектов 
исследования были выбраны образцы: почва (г. Сочи, 
Имеретинская низменность), торф (ООО «Гера», Россия), 
морские донные отложения (Темрюкский залив Азовского 
моря), речные донные отложения (Курчанский лиман, 
Темрюкский  р-н), песок (о. Кайо Романо, Куба).   
Реактивы и материалы. Для извлечения 
определяемых компонентов использовали ацетонитрил 
для ВЭЖХ (Sigma-Aldrich, США), бидистиллированную 
воду. Идентификацию и построение градуировочных 
кривых проводили с применением индивидуальных 
стандартных образцов состава раствора ПАУ: наф-
талин СОП 0109-03 ЕR-РAH 6, бифенил СОП 0107-03 
ЕR-РAH 4, 2-метилнафталин СОП 0101-03 ЕR-РAH 
5, флуорен СОП 0113-03 ЕR-РAH 9, аценафтен СОП 
0103-03 ЕR-РAH 1, аценафтилен СОП 0104-03 ER-PAH 
10, фенантрен СОП 0111-03 ЕR-РAH 7, антрацен СОП 
0102-03 ЕR-РAH 2, флуорантен СОП 0112-03 ЕR-РAH 8, 
пирен СОП 0110-03 ЕR-РAH 12, бенз[а]антрацен СОП 
0105-03 ЕR-РAH 15, хризен СОП 0114-03 ЕR-РAH 13, 
бенз[b]флуорантен СОП 0115-03 ЕR-РAH 14, бенз[k]
флуорантен СОП 0116-03 ЕR-РAH 16, бенз[а]пирен СОП 
0106-03 ЕR-РAH 3, дибенз[a,h]антрацен СОП 0108-03 
ЕR-РAH 11, бенз[g,h,i]перилен СОП 0117-03 ЕR-РAH 
17 в ацетонитриле (НПО “Экрос”, Санкт-Петербург, 
Россия); аналитические стандарты: бенз[е]пирен 
CAS 192-97-2 и индено[1,2,3–c,d]пирен CAS 193-39-5 в 
циклогексане, трифенилен CAS 217-59-4 (Sigma-Aldrich, 
США). Во всех стандартных образцах концентрации 
ПАУ в растворах составляли 200 мкг/мл, кроме об-
разцов дибенз[a,h]антрацена, бенз[g,h,i]перилена, 
бенз[е]пирена и индено[1,2,3–c,d]пирена, в которых 
концентрации аналитов составляли 100 мкг/мл. Для 
проведения модельных экспериментов использовали 
гидрофобный краситель Судан III («ЛенРеактив», г. 
Санкт-Петербург).
Оборудование. Для проведения исследова-
ний применяли газохроматографическую систему, 
включающую хроматограф и моноквадрупольный 
масс-спектрометрический детектор «Shimadzu GCMS-
QP2020» (Япония). Идентификацию компонентов 
проводили с использованием интегрированных 
библиотек масс-спектров «Wiley8 – Mass Spectral 
Library» и «NIST-17.1», обработку полученных данных 
осуществляли программными пакетами «GCMSsolution» 
и «LabSolutions Insight». 
Для экстракции аналитов в ацетонитрил использо-
вали встряхиватель «Multi Reax» («Heidolph», Германия). 
Экстракционное вымораживание органических веществ 
из жидких сред в условиях действия центробежных 
сил проводили криоэкстрактором «ЭВЦ-1» (Россия). 
Хроматомасс-спектрометрическое опре-
деление ПАУ. Условия разделения и масс-спек-
трометрического определения 20 ПАУ изложены 
в [34].  Разделение изомеров достигали примене-
нием хроматографической колонки длиной 60 м с 
привитой фазой 5%-полисиларилен+95%-диме-
тилполисилоксана в оптимизированных условиях 
температурного нагрева термостата. Для повыше-
ния чувствительности и минимизации мешающего 
влияния матрицы применяли режим мониторинга 
заданных ионов – SIM (табл. 1). 
Пробоподготовка образцов почв и донных 
отложений. К 1 г почвы добавляли 5 мл ацетони-
Таблица 1
Условия проведения хроматомасс-спектрометрического анализа
Table 1 
Conditions of the gas chromatography – mass spectrometry analysis 
Температура испарителя 280 °С
Температурная программа термостата
60 °С/1 мин – нагрев 15 °С/мин  – 170 °С/3 мин – нагрев  
10 °С/мин – 280 °С/8 мин – нагрев 10 °С/мин – 290 °С/25 мин
Температура ионного источника 200 °С
Температура интерфейса 280 °С
Скорость газа-носителя через колонку 1.35 см3/мин
Коэффициент деления потока 1 : 5
Энергия ионизации 70 эВ;
Режим – «SIM», m/z 128, 142, 152, 154, 166, 178, 202, 228, 252, 276, 278
Задержка работы детектора 7 мин
Общее время анализа 56 мин
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трила, встряхивали в течение 20 минут при 1000 об/
мин (амплитуда вибрации 3 мм), после чего система 
отстаивалась, затем добавляли 5 мл бидистиллиро-
ванной воды и встряхивали в течение 10 минут при 
500 об/мин. Пробу помещали в ротор центрифуги 
для проведения экстракционного вымораживания 
в течение 25 мин при скорости вращения ротора 
центрифуги 4000 об/мин и температуре морозильной 
установки -28 °С. Образовавшийся ацетонитриль-
ный экстракт декантировали с поверхности льда в 
герметичные флаконы, взвешивали и проводили 
хроматомасс-спектрометрический анализ.
РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЯ
Оптимизация условий экстракционного 
вымораживания аналита под действием цен-
тробежных сил при подготовке образцов почв 
и донных отложений к анализу. Обязательным 
условием пробоподготовки почв и донных отложений 
с использованием техники ЭВЦ является стабиль-
ность и воспроизводимость экстракционной смеси, 
высокая эффективность извлечения и возможность 
концентрирования аналитов. Оптимизацию состава 
экстракционной смеси проводили на системах с 
содержанием ацетонитрила от 6 до 50 %.  При 
концентрации ацетонитрила менее 15 % наблюдали 
низкую экстрагирующую способность по отноше-
нию к «легким» ПАУ (нафталин, 2-метилнафталин, 
аценафтилен, бифенил, аценафтен, флуорен, фе-
нантрен, антрацен, флуорантен и пирен), остальные 
соединения в данных условиях практически не 
извлекались. Одновременного извлечения «тяжелых» 
(бенз[а]антрацена, хризена, трифенилена, бенз[b]
флуорантена, бенз[k]флуорантена, бенз[е]пирена, 
бенз[а]пирена, инден[1,2,3-c,d]пирена, дибенз[a,h]
антрацена, бенз[g,h,i]перилена)  и «легких» ПАУ 
достигали при 30 % ацетонитрила в экстракционной 
смеси. Степень извлечения «тяжелых» ПАУ повы-
шалась с увеличением концентрации ацетонитрила 
(табл. 2). 
Максимальное извлечение «легких» ПАУ из 
почвы наблюдали при 15 % ацетонитрила в экс-
тракционной системе, которое не менялось при 
дальнейшем увеличении концентрации экстрагента. 
На рис. 1 представлена зависимость степени из-
влечения аценафтилена из почвы от концентрации 
ацетонитрила в экстракционной системе, характер 
зависимости для остальных представителей «легких» 
ПАУ аналогичен. 
Изучали возможность снижения общего объ-
ема экстракционной смеси для повышения степени 
концентрирования аналитов. Для этого исследова-
ли экстракционные смеси, общий объем которых 
варьировали от 1.2 мл до 3.5 мл с содержанием 
ацетонитрила от 17 до 30 % (от 0.2 до 1.0 мл). Однако 
Таблица 2
Извлечение ПАУ из почвы при различных концентрациях ацетонитрила в экстракционной смеси
Table 2 
PAHs recovery from soils using the extractive mixture with different acetonitrile concentrations 
ПАУ
Степень извлечения ПАУ из почвы 
при различных концентрациях ацетонитрила 
в экстракционной смеси, %
6 30 50 
Нафталин 76 82 86
2–Метилнафталин 75 80 87
Аценафтен 74 91 86
Бифенил 78 90 88
Аценафтилен 66 65 87
Флуорен 86 87 83
Фенантрен 80 95 91
Антрацен 79 91 96
Флуорантен 83 94 97
Пирен 74 88 92
Бенз[а]антрацен 72 95 90
Хризен 56 84 87
Трифенилен 50 45 63
Бенз[b]флуорантен н/о 42 69
Бенз[k]флуорантен н/о 42 67
Бенз[е]пирен н/о 47 64
Бенз[а]пирен н/о 42 86
Инден[1,2,3-c,d]пирен н/о 36 71
Дибенз[a,h]антрацен н/о 36 74
Бенз[g,h,i]перилен н/о 36 61
Примечания: н/о – не обнаружено, концентрация аналита в экстракте ниже предела обнаружения Clim=0.2 нг/мл
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в условиях, когда концентрация ацетонитрила в 
смеси составляла менее 20 %, органическая фаза 
не отделялась, удерживаясь в трещинах льда. Это 
обусловлено, по-видимому, недостаточным давле-
нием столба жидкости на нижнюю часть образца, 
где протекает образование кристаллов воды. Для 
повышения наглядности распределения ПАУ между 
фазами в экстракционные системы добавляли 
гидрофобный растворитель Судан III. Из рис. 2, а 
видно, что при использовании менее 20 % ацетони-
трила в смеси  распределение фаз не наблюдается. 
С увеличением общего  объема экстракционной 
смеси до 10 мл происходит отделение органической 
фазы (рис. 2, б).  
В зависимости от поставленной задачи можно 
использовать две разные схемы пробоподготовки 
почв и донных отложений с использованием техники 
ЭВЦ при ГХ-МС-определении ПАУ (рис. 3). Если 
стоит задача определения «легких» компонентов, 
то предпочтительно и достаточно применения экс-
тракционной смеси с 15 % ацетонитрила. Были 
рассчитаны пределы ГХ-МС-определения аналитов 
по методике с применением данной схемы пробо-
подготовки. При этом учитывали массу навески, 
влажность образца, объем экстракта, степень из-
влечения и предел обнаружения веществ. В данных 
условиях их значения варьировали от 0.83 до 0.92 
мкг/кг (табл. 3). 
При одновременном ГХ-МС-определении 20 
ПАУ оптимально использование экстракционной 
смеси с 50 % ацетонитрила. При этом пределы 
определения для «легких» ПАУ повышались до 5.0 
мкг/кг, а для «тяжелых» составляли 1.0 мкг/кг. Все 
экспериментальные исследования проводили на 
образцах почв и донных отложений при навеске 1-2 г 
с учетом естественной влажности образцов. Объем 
ацетонитрильного экстракта после вымораживания 
Рис. 1. Зависимость степени извлечения аценафтилена 
из почвы от концентрации ацетонитрила в экс-
тракционной системе.
Fig. 1. Dependence of the acenaphthene recovery from soil 
on the acetonitrile concentration in the extractive 
mixture.
Рис. 3. Схемы пробоподготовки почв и донных отложений 
при ГХ-МС-определении ПАУ с использованием 
техники ЭВЦ.
Fig. 3. The procedure of the sample preparation involving 
extractive freezing-out and centrifugation of the 
samples for the PAHs determination in soils and bottom 
sediments using GC-MS.
Рис. 2. Экстракционные системы после процедуры ЭВЦ, в 
условиях которой органическая фаза не отделялась 
(а) и отделялась (б).
Fig. 2. The extractive mixtures after extractive freezing-out 
and centrifugation of the samples: a) organic phase 
wasn’t separated from the solid aqueous phase; 
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определяли весовым методом. В одинаковых усло-
виях проведения ЭВЦ масса получаемого экстракта 
при анализе образцов почв (донных отложений) 
являлась воспроизводимой величиной.
Для оценки достоверности работы предложенной 
схемы пробоподготовки с использованием метода 
«введено-найдено» проводили анализ реальных 
образцов донных отложений Азовского моря, не 
содержащих определяемые компоненты. В образцы 
вносили добавки ГСО ПАУ с концентрациями каж-
дого 6.0; 25 и 50 мкг/кг и проводили ГХ-МС-анализ 
(табл. 4). Полученные данные свидетельствуют 
об удовлетворительных результатах анализа и 
возможности применения техники ЭВЦ при хро-
матомасс-спектрометрическом определении ПАУ 
в почвах и донных отложениях.
Апробацию методики ГХ-МС-определения 20 
ПАУ в почвах и донных отложениях с использованием 
техники ЭВЦ проводили на реальных образцах почв 
Имеретинской низменности (г. Сочи), песка о. Кайо 
Романо (Куба), донных отложений Курчанского лимана 
(Темрюкский р-н) и Азовского моря (Темрюкский 
залив). В образцах песка обнаружили следовые 
концентрации фенантрена, флуорена и пирена, что, 
вероятно, обусловлено выбросами транспортных 
средств, миграцией техногенных ПАУ с атмосферными 
массами и их адсорбцией на твердых частицах. В 
почвах Имеретинской низменности концентрации 
ПАУ находились на уровне фоновых для индустри-
альных центров и суммарно не превышали 100 мкг/
кг (табл. 5). Наибольшие значения содержания ПАУ 
установлены в донных отложениях Курчанского 
лимана, что может свидетельствовать об интен-
сивной хозяйственной деятельности на данной 
территории (рис. 4, а). Наличие «тяжелых» ПАУ в 
донных отложениях Темрюкского залива (рис. 4, 
б) обусловлено, по-видимому, попаданием частиц 
Таблица 3
Степень извлечения и пределы ГХ-МС-определения 
«легких» ПАУ в почвах и донных отложениях 15 % аце-
тонитрила в экстракционной смеси 
Table 3 
Recovery and limits of using GC-MS determination of light 
PAHs in soils and bottom sediments with 15 % acetonitrile 




















Результаты ГХ-МС-определения ПАУ в донных отложениях с использованием техники ЭВЦ  (n = 5, P = 0.95)
Table 4
Results of the GC-MS analysis of the PAHs determination in bottom sediments using the extractive freezing-out and 
centrifugation of the samples technique (n = 5, P = 0.95)
ПАУ
CПАУ, мкг/кг
Введено Найдено Введено Найдено Введено Найдено
Нафталин 6.0 5.8 ± 0.9 25 24 ± 4 50 48 ± 9
2–Метилнафталин 6.0 5.8 ± 0.7 25 22 ± 3 50 44 ± 6
Аценафтилен 6.0 5.7 ± 0.7 25 20 ± 3 50 46 ± 6
Бифенил 6.0 5.8 ± 0.8 25 21 ± 3 50 45 ± 6
Аценафтен 6.0 5.9 ± 0.8 25 23 ± 4 50 51 ± 9
Флуорен 6.0 5.8 ± 0.8 25 26 ± 4 50 50 ± 9
Фенантрен 6.0 6.4 ± 0.8 25 25 ± 4 50 47 ± 7
Антрацен 6.0 5.7 ± 0.7 25 24 ± 4 50 46 ± 7
Флуорантен 6.0 5.6 ± 0.6 25 23 ± 3 50 46 ± 6
Пирен 6.0 5.8 ± 0.7 25 22 ± 3 50 45 ± 6
Бенз[а]антрацен 6.0 5.8 ± 0.7 25 26 ± 4 50 44 ± 6
Хризен 6.0 6.5 ± 0.6 25 25 ± 3 50 48 ± 6
Трифенилен 6.0 5.5 ± 0.5 25 25 ± 3 50 51 ± 6
Бенз[b]флуорантен 6.0 5.7 ± 0.6 25 21 ± 3 50 51 ± 6
Бенз[k]флуорантен 6.0 5.7 ± 0.7 25 24 ± 3 50 50 ± 7
Бенз[е]пирен 6.0 5.8 ± 0.6 25 23 ± 3 50 49 ± 6
Бенз[а]пирен 6.0 6.6 ± 0.7 25 22 ± 3 50 48 ± 6
Инден[1,2,3-c,d]пирен 6.0 5.7 ± 0.6 25 24 ± 3 50 48 ± 6
Дибенз[a,h]антрацен 6.0 5.6 ± 0.7 25 21 ± 3 50 45 ± 7
Бенз[g,h,i]перилен 6.0 6.4 ± 0.8 25 21 ± 3 50 46 ± 7
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Таблица 5 
Результаты ГХ-МС-определения ПАУ в реальных объектах (n = 2, P = 0.95)
Table 5 











Нафталин < 5.0 < 5.0 < 5.0 38 ± 6
2-Метилнафталин < 5.0 < 5.0 < 5.0 13 ± 2
Аценафтилен < 5.0 < 5.0 < 5.0 5.7 ± 0.9
Бифенил < 5.0 < 5.0 < 5.0 15 ± 2
Аценафтен < 5.0 < 5.0 < 5.0 < 5.0
Флуорен < 5.0 < 5.0 11 ± 2 28 ± 4
Фенантрен < 1.0 < 1.0 12 ± 2 26 ± 4
Антрацен < 1.0 < 1.0 1.1 ± 0.2 1.7 ± 0.2
Флуорантен 8.4 ± 1.2 < 1.0 < 1.0 7.9 ± 1.3
Пирен 7.1 ±1.0 < 1.0 16 ± 2 18 ± 2
Бенз[а]антрацен 12 ± 2 < 1.0 12 ± 2 11 ± 2
Хризен 1.5 ± 0.2 < 1.0 6.0 ± 0.9 2.3 ± 0.3
Трифенилен 2.7 ± 0.3 < 1.0 12 ± 1 2.0 ± 0.2
Бенз[b]флуорантен 10 ± 1 < 1.0 13 ± 2 1.2 ± 0.1
Бенз[k]флуорантен 2.8 ± 0.5 < 1.0 3.3 ± 0.5 2.1 ± 0.3
Бенз[а]пирен 3.2 ± 0.5 < 1.0 4.1 ± 0.6 5.8 ± 0.8
Бенз[е]пирен 3.1 ± 0.4 < 1.0 1.7 ± 0.2 1.5 ± 0.2
Индено[1,2,3–c,d]пирен 5.2 ± 0.7 < 1.0 1.6 ± 0.2 2.8 ± 0.4
Дибенз[a,h]антрацен 1.8 ± 0.3 < 1.0 6.7 ± 0.9 3.1 ± 0.4
Бенз[g,h,i]перилен 3.9 ± 0.6 < 1.0 < 1.0 4.4 ± 0.6
 
Рис. 4. Хроматограммы ацетонитрильных экстрактов образцов донных отложений, отобранных в Темрюкском заливе 
Азовского моря (а) и Курчанском лимане Темрюкского р-на (б).
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техногенного происхождения с ливневыми стоками, 
а также судоходством в акватории Азовского моря 
[35, 36].
Показатели эффективности извлечения (R) и 
концентрирования ПАУ из почв и донных отложений 
с применением разработанной пробоподготовки 
сравнивали с известными в литературе альтерна-
тивными вариантами: дисперсионной жидкость-жид-
костной микроэкстракцией (DLLME) [37], гомогенной 
жидкость-жидкостной экстракцией (HLLE) [19], экс-
тракцией при помощи микроэмульсии (МЭ) [22], а 
также с вариантом твердофазной микроэкстракции 
(SPME) [38] (табл. 6). Предложенный способ имеет 
более низкие значения по пределам определе-
ния (ПО) аналитов по сравнению с применением 
техники HLLE. Несмотря на сравнительно более 
низкие пределы определения ПАУ при использо-
вании техник DLLME, SPME и МЭ, экстракционное 
вымораживание под действием центробежных 
сил также обеспечивает определение аналитов в 
почвах и донных отложениях ниже ПДК. При этом 
техника ЭВЦ является относительно простой при 
проведении, экспрессной, позволяет проводить 
извлечение, очистку и концентрирование аналитов 
в одну стадию.
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